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• Abstract : 

DE3723826 A Surface-active alkylglycosides are prepd. by transacetalisation with butanol, by (a) mixing butanol (4-10, esp. 6-8, mols. w.r.t. I mo! of 
glycose) with acid catalyst (esp. 0.005-0.02 mols., w.r.t. 1 mol. of glycose, of H2S04, H3P04, p-toluene sulphonic acid or sulphonic acid ion-exchange 
resins), (b) heating the butanol/catalyst mixt. to reflux temp., (c) adding the suspension of remaining butanol and glycose, and (d) immediately distilling 
liberated water as butanol/water mixt. (e) A pre-heated fatty alcohol is added, pref. continuously, in amt. of 2-20 mols., w.r.t. 1 mol. of glycose and 
butanol is distilled off in a vacuum at the same time, esp. so that 0-30 mols.% of butylglycoside, w.r.t. 1 mol. of glycose, remains in the reaction mixt. 
(0 The mixt. is cooled to below 95 deg.C, and the acid catalyst is neutralised to pH at least 8 with an (inorganic basic alkali(ne earth), Al or alkali/Al 
cpd. (opt. zeolite NaA). (g) The reaction mixt. is filtered, pref. at 80-90 deg.C, and excess fatty alcohol is distilled from the prod, to a level of below 5 
wt.%. 

USE/ADVANTAGE - Surfactants are obtd. from replaceable raw materials, and in quality such that after-treatment to improve colour or storage 
stability is not needed, though the prod, may be bleached with H202. A min. of reactants is used. The process can be used on the industrial scale. The 
prods, can be used as surfactants in washing and cleaning compsns. (0/0) 

EP-301298 B A process for the production of surface-active alkyl glycosides containing essentially CI 2-1 8 alkyl or alkenyl radicals by 
the transacetalisation method using butanol, comprising the following steps: (a) butanol is initially introduced into the reaction vessel together with an 
acidic catalyst; (b) the quantity of butanol is selected so that it amounts to between 4 and 10 mol and preferably to between 6 and 8 mol per mol glycose; 
(c) part of the butanol, preferably about half, is initially introduced together with the catalyst while the other half is used for suspending the glycose; (d) 
the catalyst used is a compound showing an acidic reaction, more especially an acid from the group comprising sulphuric acid, phosphoric acid, p- 
toluene-sulphonic acid and sulpho-acid ion exchanger resins, in a quantity of preferably 0.005 to 0.02 mol per mol of the glycose used; (e) heating the 
butanol/catalyst mixture to the reflux temperature; (0 adding a preferably preheated suspension of the remaining butanol and the glycose either in 
portions or continuously with stirring so that the reaction mixture remains substantially clear; (g) directly distilling ofT the water released in the form of 
a butanot/water mixture; h) a light vacuum of approximately 800 to 950 mbar is preferably applied during or after addition of the butanol/glycose 
mixture and the removal of the water of reaction by distillation is completed with stirring in the presence of more heat; (i) the preheated fatty alcohol is 
then added, preferably continuously, in a quantity of 2 to 20 mol per mol glycose while, at the same time, the butanol is distilled off in vacuo; (j) 
removal of the butanol by distillation is controlled in such a way that 0 to 30 mol-% butyl glycoside per mol glycose remain in the reaction mixture; (k) 
the reaction mixture is cooled to a temperature below 95degC and the acidic catalyst is neutralised with an organic or inorganic basic alkali metal, 
alkaline earth metal or aluminium or alkali metal/aluminium compound and, in addition, is adjusted to a pH value of at least 8 and preferably around 9; 
(1) the reaction mixture is preferably filtered, preferably at a temperature of 80 to 90degC; (m) the excess fatty alcohol is distilled off to a content below 
5% by weight by a standard method which does not affect the reaction product. (Dwg.O/O) 

EP-301298 B A process for the production of surface-active alkyl glycosides containing essentially C12-18 alkyl or alkenyl radicals by the 
transacetalisation method using butanol, comprising the following steps: (a) butanol is initially introduced into the reaction vessel together with an 
acidic catalyst; (b) the quantity of butanol is selected so that it amounts to between 4 and 10 mol and preferably to between 6 and 8 mol per mol glycose; 
(c) part of the butanol, preferably about half, is initially introduced together with the catalyst while the other half is used for suspending the glycose; (d) 
the catalyst used is a compound showing an acidic reaction, more especially an acid from the group comprising sulphuric acid, phosphoric acid, p- 
toluene-sulphonic acid and sulpho-acid ion exchanger resins, in a quantity of preferably 0.005 to 0.02 mol per mol of the glycose used; (e) heating the 
butanol/catalyst mixture to the reflux temperature; (0 adding a preferably preheated suspension of the remaining butanol and the glycose either in 
portions or continuously with stirring so that the reaction mixture remains substantially clear; (g) directly distilling off the water released in the form of 
a butanol/water mixture; h) a light vacuum of approximately 800 to 950 mbar is preferably applied during or after addition of the butanol/glycose 
mixture and the removal of the water of reaction by distillation is completed with stirring in the presence of more heat; (i) the preheated fatty alcohol is 
then added, preferably continuously, in a quantity of 2 to 20 mol per mol glycose while, at the same time, the butanol is distilled off in vacuo; (j) 
removal of the butanol by distillation is controlled in such a way that 0 to 30 mol-% butyl glycoside per mol glycose remain in the reaction mixture; (k) 
the reaction mixture is cooled to a temperature below 95degC and the acidic catalyst is neutralised with an organic or inorganic basic alkali metal, 
alkaline earth metal or aluminium or alkali metal/aluminium compound and, in addition, is adjusted to a pH value of at least 8 and preferably around 9; 
(1) the reaction mixture is preferably filtered, preferably at a temperature of 80 to 90degC; (m) the excess fatty alcohol is distilled off to a content below 
5% by weight by a standard method which does not affect the reaction product. ((Dwg.O/O)) 

US5374716 A Transacetalisation process for the prodn. of surface active alkyl glycosides contg. 12-18C alk(en)yl gps. where the quantity of 
alkylmonoglycoside, based on the total quantity of alkyl monoglycoside and alkyl oligoglycoside, is above 70 wt.%, comprises: introducing to a 
reaction vessel about 30-70 wt.% required butanol together with an acidic catalyst; heating the mixt. to reflux and adding a finely-dispersed suspension 
of a glycose reactant in the remaining butanol at a rate so that the mixt. remains clear; removing water formed in the reaction by distillation; adding a 
1 2-1 8C fatty alcohol in vacuo; removing butanol from the mixt; cooling to below 95 deg.C. and adjusting the pH to 8 and removing excess fatty alcohol 
to below 5 wt.%. 

ADVANTAGE - The end-prod, has high colour stability in alkaline medium. The prods, are surface active and show good biodegradability. (Dwg.0/0) 
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Beschreibung 

Bei der Entwicklung neuer oberflachenaktiver 
Stoffe, die als industrielle Tenside fur die Herstel- 
lung von Wasch- und Reinigungsmitteln geeignet 
sind, werden zur Hersteliung in zunehmendem 
Ma/te nachwachsende Rohstoffe verwendet. DafUr 
kommen bisher hauptsachlich fettchemische Roh- 
stoffe, wie z. B. Fettsauren. Fettsaureester und 
Fettalkohole in Betracht. Ziel dieser Entwicklungen 
ist es, eine von der Petrochemie unabhangige Ba- 
sis auszubauen und damit aber auch zu besseren 
umweltvertraglichen Produkten, die biologisch gut 
abbaubar sind, zu gelangen. Unter diesen Ge- 
sichtspunkten sind neuerdings die oberflSchenakti- 
ven Alkylglykoside, bei denen es sich urn Acetale 
aus Zuckern und Fettalkoholen handelt, interessant 
geworden. 

Im folgenden werden unter dem Begriff Alkyl- 
glykoside die Reaktionsprodukte aus Zuckern und 
Fettalkoholen verstanden, wobei als Zuckerkompo- 
nente die im folgenden als Glykosen bezeichneten 
Aldosen bzw. Ketosen Glucose, Fructose, Manno- 
se, Galactose, Talose, Gulose, Allose, Altrose, Ido- 
se, Arabinose, Xylose, Lyxose und Ribose in Be- 
tracht kommen. Die besonders bevorzugten Alkyl- 
glykoside sind wegen der leichten Zuga'nglichkeit 
der Glucose die Alkylglucoside. Der Begriff Alkyl in 
Alkylglykosid soli im weitesten Sinne den Rest 
eines aliphatischen Alkohois, der den hydrophoben 
Teil in das oberflachenaktive Alkylglykosid ein- 
bringt, d. h. einen Rest mit wenigstens 8 Kohlen- 
stoffatomen.vorzugsweise den Rest eines primaren 
aliphatischen Alkohois, und insbesondere den Rest 
eines Fettalkohols erhaltlich aus naturlichen Fetten, 
also gesattigte und ungesattigte Reste und deren 
Gemische einschlieBlich solcher mit verschiedenen 
Kettenlangen, umfassen. Die Begriffe Alkyloligogly- 
kosid, Alkylpolyglykosid, Alkyloligosaccharid und 
Alkylpolysaccharid beziehen sich auf solche alky- 
lierten Glykosen, in denen 1 Alkylrest in Form des 
Acetals an mehr als einen Glykoserest, also an 
einen Poly- Oder Oligosaccharidrest gebunden ist; 
diese Begriffe werden als untereinander gleichbe- 
deutend angesehen. Entsprechend bedeutet Alkyl- 
monoglykosid das Acetal eines Monosaccharids. 
Da die Reaktionsprodukte aus den Zuckern und 
den primaren Alkoholen in der Regel Gemische 
darstellen, werden unter dem Begriff Alkylglykosid 
sowohl Alkylmonoglykoside als auch Alkylpoly- 
(oligo)glykoside verstanden, sofern es nicht aus- 
drucklich auf die strukturellen Unterschiede an- 
kommt. 

Die oberflachenaktiven Alkylglykoside mit im 
wesentlichen C12- bis Cis-Alkyl- bzw. Alkenyl-Re- 
sten gehoren zum Typ der nichtionischen Tenside. 
Wahrend aber bei den ublichen nichtionischen 
Tensiden vom Typ der Alkyipolyglykolether alien- 



falls der hydrophobe Teil von nachwachsenden 
Rohstoffen stammt, wenn er sich von Fettalkoholen 
ableitet, und der hydrophile Teil aus Ethylenoxid- 
einheiten und damit aus einem petrochemischen 

s Rohstoff aufgebaut ist, konnen die Alkylglykoside 
als Fettalkylglykoside vollstandig aus nachwach- 
senden Rohstoffen, namlich Fett einerseits und 
Zuckern bzw. Starken andererseits hergestellt wer- 
den.Die oberflachenaktiven Alkylglykoside sind als 

10 Waschmittelrohstoffe bereits seit uber 50 Jahren 
bekannt. So beschreibt die osterreichische Patent- 
schrifl Nr. 135 333 die Hersteliung von Laurylgluco- 
sid und Cetylglucosid aus Acetobromglucose und 
dem jeweiligen Fettalkohol in Gegenwart einer 

75 Base. Aber auch die Direktsynthese aus Glucose 
und Laurylalkohol mit Chlorwasserstoff als saurem 
Katalysator wird erwahnt. Nach der Lehre der deut- 
schen Patentschrift 61 1 055 werden Alkylglucoside 
aus Pentaacetylglucose und dem Fettalkohol in Ge- 

20 genwart von wasserfreiem Zinkchlorid hergestellt. 
Aus der deutschen Patentschrift Nr. 593 422 sind 
die Maltoside und Lactoside der aliphatischen Alko- 
hole mit mehr als 8 Kohlenstoffatomen und ihre 
Verwendung als Emulgierungs-, Reinigungs- und 

25 Netzmittel bekannt. Beispielsweise wird durch Zu- 
satz von Cetylmaltosid zu gewohnlicher Seife, die 
damals der Hauptbestandteil der Waschmittel war, 
der Wascheffekt der Seife verbessert, was mit der 
Wirkung des Cetylmaltosids als Kalkseifendisper- 

30 gator erklart wird. Aus den 60er und 70er Jahren 
stammen mehrere Vorschlage zu verbesserten 
Herstellungsverfahren fur Alkylglykoside entweder 
durch direkte Umsetzung der Glykose, meist in 
Form von Glucose, mit einem Oberschufl des Fet- 

35 talkohols und einer Saure als Katalysator 
(Direktsynthese), oder unter Mitverwendung eines 
niederen Alkohois oder Glykols als Losungsmittel 
und Reaktionspartner (Umacetalisierung). So wird 
in der US-Patentschrift 3,547,828 (Mansfield et al) 

40 die Hersteliung eines ternaren Gemisches aus Al- 
kyloligoglucosiden, Alkylmonoglucosiden und den 
entsprechenden Ci i-C32-Alkanolen nach dem 
Umacetalisierungsverfahren mit Butanol beschrie- 
ben. Dabei wird zunachst die Glucose mit Butanol 

45 und einem saurem Katalysator, z. B. Schwefelsau- 
re, zu Butylglucosid umgesetzt, wobei das Reak- 
tionswasser bei der Ruckflufitemperatur abgeschie- 
den wird. Man benutzt dabei 2 bis 6 Moi Butanol 
pro Mol Glucose. Danach wird der Fettalkohol in 

so Mengen von 0,5 bis 4 Mol pro Mol Glucose hinzu- 
gegeben und das uberschussige Butanol sowie das 
bei der Urn acetal isierungsreakti on gebildete Buta- 
nol abdestilliert. Die Umacetalisierungsreaktion wird 
gegebenenfalls abgebrochen, so da/3 noch Teile 

55 des Butylglucosids im Reaktionsgemisch verblei- 
ben. Auf diese Weise lassen sich Produkte mit 
niedriger Vlskositat herstellen. Anschliefiend wird 
der saure Katalysator durch Zugabe von Natriumh- 
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ydroxidlosung neutralisiert. Danach wird im Vaku- 
um der GberschUssige Fettalkoho! zum grofiten 
Teil bis auf das gewunschte Niveau entfernt, meist 
auf Werte von weniger als 2 Gew.-%. Z. B. laBt 
sich so Laurylalkohol bei 150 *C und 2 mm Hg 
Vakuum abdestillieren. Aus dem so erhaltenen 
Dreiergemisch aus Alkylmonoglucosid, Alkyloligo- 
glucosid und Fettalkohol, gegebenenfalls mit Antei- 
len an Butylglucosid, lam sich der Anteil an Alkylo- 
ligoglucosid durch Behandeln mit Aceton, in dem 
die Oligoglucoside unloslich sind, isolieren. Nach 
einem Vorschlag der US-Patentschrift 3,450,690 
(Gibbons et al) werden unerwunschte alkaliempf- 
indliche. Verfarbungen hervorrufende Verunreini- 
gungen von Alkylglucosiden auf Basis von Ci-Cs- 
Alkanolen, hergestellt nach der Methode der Direkt- 
synthese, dadurch aus dem Reaktionsprodukt ent- 
fernt, daC man durch Zusatz von anorganischen 
oder organischen Basen, wie z. B. Natriumhydro- 
xid, Natriummethylat, Calciumhydroxid, Bariumh- 
ydroxid, Barium methylat oder stark basischen Ami- 
nen den sauren Katalysator nicht nur neutralisiert, 
sondern einen alkalischen pH-Wert von wenigstens 
8 einstellt und dann auf Temperaturen zwischen 50 
•C und 200 'C kurzzeitig erhitzt. Danach wird 
abfiltriert und der Alkohol-UberschuB entfernt. 
Durch diese Behandlung sollen die restlichen Men- 
gen an reduzierendem Zucker, die fur die Farbin- 
stabilitat des unbehandelten Produkts verantwort- 
lich gemacht werden, entfernt werden. 

Ein weiteres Problem, das bei der Herstellung 
der oberflachenaktiven Alkylglykoside auf Basis der 
ublichen Fettalkohole mit 12 bis 18 Kohlenstoffato- 
men auftritt, liegt in der Schwierigkeit der destillati- 
ven Abtrennung des nichtumgesetzten Anteils die- 
ser Fettalkohole aus dem Reaktionsprodukt. Dazu 
wird in der europaischen Patentanmeldung 32 252 
(BASF. Klahr et al) vorgeschlagen, die destillative 
Abtrennung dieser nichtumgesetzten Fettalkohole 
in Gegenwart von solchen Glykolen durchzufuhren, 
deren Siedepunkte die der abzutrennenden Alkoho- 
le urn hochstens 10 - C uber- und urn hochstens 
30 *C unterschreiten. Auf diese Weise kann die 
Destination bei nicht mehr als 140 'C und einem 
Vakuum von etwa 8 mbar, d. h. in einer fur das 
Produkt schonenden Weise durchgefUhrt werden. 

Nach der Lehre der europaischen Patentanmel- 
dung 92 875 (Procter & Gamble, Mao) wird das 
Umacetalisierungsverfahren mit Butanol zur Her- 
stellung von langkettigen Alkylglucosiden so ge- 
steuert, daJ3 noch eine Restmenge an Butylglucosi- 
den von weniger als 10 Gew.-% im Verfahrenspro- 
dukt enthalten sind. Auf diese Weise wird die Bil- 
dung der langkettigen Alkyloligoglucoside mit ho- 
herem Oligomerisierungsgrad, d. h. mit 6 und mehr 
Glucoseeinheiten im Molekul verringert. Die so er- 
haltenen Produkte bestehen im wesentlichen aus 
Alkylmonoglucosid und Alkyloligoglucosiden, wobei 



der Mengenanteil der Alkylmonoglucoside maximal 
60 Gew.-% und der durchschnittliche Oligomerisie- 
rungsgrad 1 ,5 bis 3 betragt. Der Anteil an kurzketti- 
gen Alkylglucosiden, insbesondere Butylglucosi- 
5 den, liegt unterhalb 10 %, der Anteil an nichtumge- 
setztem Fettalkohol soil unter 2 % liegen. Zur 
destillativen Entfernung des Fettalkohols wird die 
Benutzung eines Dunnschichtverdampfers empfoh- 
len. 

io Die europaische Patentanmeldung 92 876 
(Procter & Gamble, Mao et al) beschreibt ebenfalls 
die Herstellung von langkettigen Alkylglucosiden 
mit einem Oligomerisierungsgrad von 1,5 bis 20 
nach dem Umacetalisierungsverfahren mit Butanol, 

75 wobei der die Umacetalisierung bewirkende Kataly- 
sator (Paratoluolsulfonsaure) durch Neutralisation 
dann inaktiviert wird, wenn wenigstens 90 % des 
Butylglucosids reagiert haben, so daB noch hoch- 
stens 10 % Butylglucosid im Reaktionsprodukt ver- 

20 bleiben. Zur schonenden Entfernung des Fettalko- 
holuberschusses wird hier ebenfalls die Verwen- 
dung eines Dunnschichtverdampfers empfohlen. 
Die Reaktionsprodukte sollen ebenfalls weniger als 
60 Gew.-% Alkylmonoglucosid und weniger als 2 

25 % freien Fettalkohol enthalten. Bei diesem bekann- 
ten Herstellungsverfahren wird ein moglichst gerin- 
ger UberschuB an Fettalkohol verwendet, damit 
moglichst gro0e Mengen des gewunschten Alkylo- 
ligoglucosids, d. h. mSglichst in Mengen von mehr 

30 als 60 Gew.-%, anf alien. 

Die europaische Patentanmeldung 96 917 
(Procter & Gamble, Farris) beschreibt ein verbes- 
sertes Verfahren zu der saurekatalysierten Direkt- 
synthese, wobei ein Monosaccharid, vorzugsweise 

35 Glucose, kontinuierlich oder portionsweise so zu 
der Mischung aus Fettalkohol und Katalysator bei 
80 bis 150 # C hinzugefugt wird, dafl nie mehr als 
10 % nichtumgesetztes Monosaccharid im Reak- 
tionsgemisch vorhanden sind. Die Monosaccharid- 

40 Zugabe wird so gesteuert, daB standig eine im 
wesentlichen klare Phase vorliegt. 

Vorzugsweise wird das Monosaccharid in fein 
vermahlenem Zustand in Mischung mit einem Teil 
des Fettalkohols eingesetzt. Gleichzeitig mit der 

45 Monosaccharid-Zugabe wird das entstehende Was- 
ser abdestilliert, wobei man einen Unterdruck von 
0,1 bis 300 mm Hg anwendet. Nach dem Oblichen 
Aufarbeiten liefert das Verfahren ein Produkt, das 
20 bis 70 % Alkylmonoglykosid, weniger als 10 % 
50 Mono- und Polysaccharide, weniger als 2 % freien 
Fettalkohol, und im ubrigen Alkylpolyglykoside, d. 
h. im wesentlichen Di-, Tri- und Tetraglykoside 
enthalt. 

In der europaischen Patentanmeldung 132 046 
55 (Procter & Gamble, Letton) wird zur Neutralisation 
des sauren Katalysators bei einem Verfahren der 
Direktsynthese eine organische Base, die entweder 
das Alkali(Na,K,Li)-, Erdalkali(Ba.Ca)- oder Alumi- 
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niumsalz einer schwachen niedermolekularen Sau- 
re, z. B. Natriumacetat, oder das entsprechende 
Alkoholat, z. B. Natriumethylat, darstellt, verwendet. 
Dabei wird ein enger pH-Wert-Bereich um den 
Neutralpunkt (pH 6,6 bis 7, vorzugsweise 6,7 bis 
6,8) eingestellt. 

In der europaischen Patentanmeldung 132 043 
(Procter & Gamble, Davis et al) wird als saurer 
Katalysator die Saureform eines anionischen Ten- 
sids verwendet, durch dessen Verwendung anstelle 
Oblicher Katalysatoren wie Schwefelsaure oder Pa- 
ratoluolsulfonsSure, die Farbqualitat des Produkts 
verbessert und ein Gehalt des Endprodukts an dem 
unerwUnschten Polysaccharid herabgesetzt werden 
soli. Bei dem Verfahren dieser Literaturstelle wer- 
den vorzugsweise 2 Mol Fettalkohol pro Mol Gluco- 
se eingesetzt und bei der Neutralisierung des sau- 
ren Katalysators mit Natriumhydroxid oder Natrium- 
carbonat ebenfalls pH-Werte zwischen 6,6 und 7 
eingestellt. 

Um die Alkylglykoside als Tensidrohstoffe in 
Wasch- und Reinigungsmitteln in dem dafur erfor- 
derlichen technischen Maflstab einsetzen zu kon- 
nen, miissen 2 Voraussetzungen erfCJIlt sein: Zum 
einen mussen die Alkylglykoside unter alkalischen 
Bedingungen farbstabil sein, damit sie in alkali- 
schen Rezepturen verwendet werden konnen. Zum 
anderen aber mussen die Herstellungsverfahren fur 
die Alkylglykoside so ausgelegt sein, da£ diese 
Substanzen in groflen Mengen problemlos herge- 
stellt werden konnen. Beide Voraussetzungen aber 
werden durch die bekannten Herstellungsverfahren 
und die Eigenschaften der Verfahrensprodukte 
nicht erfUllt. 

In der europaischen Patentanmeldung 77 167 
(Rohm Haas, Arnaudis) wird zur Verbesserung der 
Farbqualitat der oberflachenaktiven Alkylglykoside 
vorgeschlagen, da/3 bei deren Herstellung ein Obli- 
cher Saurekatalysator zusammen mlt einem sauren 
Reduktionsmittel aus der Gruppe der phosphorigen 
Saure, hypophosphorigen Saure, schwefligen Sau- 
re, hyposchwefligen Saure, salpetrigen Saure 
und/oder hyposalpetrigen Saure bzw. mit deren 
Salzen, verwendet wird. 

Nach der Lehre der europaischen Patentanmel- 
dung 102 558 (BASF, Lorenz et al) werden hellfar- 
bige C3-Cs-A!kylglucoside, die zu oberflachenakti- 
ven hoheren Alkylglucosiden umacetalisiert werden 
konnen, durch Herstellung in Gegenwart eines sau- 
ren Katalysators und mindestens aquivalenten 
Mengen eines Alkalimetallsalzes einer Borsaure, 
vorzugsweise Natriumperborat, erhalten. 

Nach einem weiteren Vorschlag der europai- 
schen Patentanmeldung 165 721 (Staley, McDaniel 
et al) wird die waflrige Losung eines oberflachen- 
aktiven Alkylpolyglucosids zunSchst mit einem Oxi- 
dationsmittel, vorzugsweise mit einer Wasserstoff- 
peroxidlosung und anschlieJSend mit einer Schwe- 



feldioxidquelle, z. B. mit einer wafirigen Losung 
von Natriumbisulfit, behandelt. Die so erhaltenen 
Produkte bleiben auch nach langerem Lagern farb- 
stabil. 

5 Allen bekannten Herstellungsverfahren, die sich 

mit der Verbesserung der Farbqualitat und der 
Lagerstabilitat von Alkylglykosiden befassen, haftet 
der Nachteil an, da£, um diese Verbesserungen zu 
erreichen, entweder zusatzliche chemische Wirk- 

w stoffe wahrend des Herstellungsverfahrens zuge- 
setzt werden mussen, oder aber ein solcher Zusatz 
fUr eine Nachbehandlung des Reaktionsprodukts 
erforderlich ist. 

Ziel der vorliegenden Erfindung ist es, fOr die 

75 Herstellung von oberflachenaktiven Alkylglykosiden 
ein neues Verfahren bereitzusteilen, bei dem die 
Verfahrensprodukte in einer solchen QualitSt anfal- 
len, dafl eine Nachbehandlung zur Verbesserung 
des farblichen Aussehens und der Lagerstabilitat 

20 nicht erforderlich ist. Ein weiteres Ziel der Erfin- 
dung ist es, die Verfahrensablaufe bei dem neuen 
Herstellungsverfahren so zu fOhren, daB man mit 
einem Minimum an chemischen Reaktionspartnern 
auskommt. Dabei sind au/terdem die Verfahrens- 

25 merkmaie so auszuwahlen, dafl eine Ubertragung 
des Verfahrens in den grofltechnischen Maflstab 
ohne Schwierigkeiten gelingt, und so die Herstel- 
lung von oberflachenaktiven Alkylglykosiden in sol- 
chen Mengen ermoglicht wird, dafl diese Produkte 

30 als Tensid-Rohstoff von der Waschmittelindustrie in 
Wasch- und Reinigungsmitteln eingesetzt werden 
kSnnen. 

Es wurde nun gefunden, dafl sich diese und 
weitere Ziele durch eine neuartige Kombination von 

35 an sich bekannten sowie neuen Verfahrensmerkma- 
len zu einem Verfahren vom Typ des Umacetalisie- 
rungsverfahrens erreichen lassen. 

Das erfindungsgemafie Verfahren zur Herstel- 
lung von oberflachenaktiven Alkylglykosiden mit im 

40 wesentlichen C12- bis Cis-Alkyl- bzw. Alkenyl-Re- 
sten benutzt die Umacetalisierungsmethode mit 
Butanol und umfaflt die folgenden Verfahrensschrit- 
te: 

a) Butanol wird zusammen mit einem sauren 
45 Katalysator im Reaktionsgefafi vorgelegt; 

b) die Butanolmenge wird so gewShlt, daB sie, 
bezogen auf 1 Mol der Glykose, 4 bis 10 Mol, 
vorzugsweise 6 bis 8 Mol, betragt; 

c) von der Butanolmenge wird ein Teil, vorzugs- 
50 weise etwa die Halfte des Butanols zusammen 

mit dem Katalysator vorgelegt und die andere 
Halfte zur Suspendierung der Glykose verwen- 
det; 

d) als Katalysator wird eine sauer reagierende 
55 Verbindung, insbesondere eine Saure aus der 

Gruppe bestehend aus Schwefelsaure, 
Phosphorsaure, Paratoluolsuifonsaure und sulfo- 
sauren lonenaustauscherharzen, in einer Menge 
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von vorzugsweise 0,005 bis 0,02 Mol pro Mol 
der eingesetzten Glykose verwendet; 
e) Erhitzen des Butanol/Katalysator-Gemisches 
auf RUckfluBtemperatur; 

0 Zugabe einer vorzugsweise vorgewarmten Su- 
spension des Obrigen Butanols und der Glykose 
unter portionsweiser Oder kontinuierlicher Zudo- 
sierung unter RUhren so, daB das Reaktionsge- 
misch praktisch klar bleibt; 

g) unmittelbares Abdestillieren des freiwerden- 
den Wassers als Butanol/Wasser-Gemisch; 

h) es wird vorzugsweise ein leichtes Vakuum 
von etwa 800 bis 950 mbar wan rend oder nach 
der Zudosierung der Butanol/Glykose-Mischung 
angelegt und unter weiterer Warmezufuhr und 
Ruhren die Abdestillation des Reaktionswassers 
beendet; 

i) anschlie/tend wird der vorgewarmte Fettalko- 
hol in einer Menge von 2 bis 20 Mol pro Mol 
Glykose, vorzugsweise kontinuierlich zudosiert 
und gleichzeitig das Butanol im Vakuum abde- 
stilliert; 

j) die Abdestillation des Butanols wird so ge- 
steuert, dafl 0 bis 30 Mol-% Butylglykosid, be- 
zogen auf 1 Mol der Glykose, im Reaktionsge- 
misch verbleiben; 

k) das Reaktionsgemisch wird auf eine Tempe- 
ratur unterhalb 95 "C abgekUhlt und der saure 
Katalysator mit einer organischen oder anorgani- 
schen basischen Alkali-, Erdalkali- oder 
Aluminium- bzw. Alkali/Aluminiumverbindung 
neutralisiert und daruber hinaus auf einen pH- 
Wert von wenigstens 8, vorzugsweise etwa 9, 

eingestellt; 

I) vorzugsweise wird eine Filtration des Reak- 
tionsgemisches durchgefUhrt, und zwar vorzugs- 
weise bei einer Temperatur von 80 bis 90 * C ; 
m) der uberschUssige Fettalkohol wird auf eine 
ubliche, das Reaktionsprodukt schonende Weise 
auf einen Wert von unterhalb 5 Gew.-% abde- 
stilliert. 

Das so erhaltene Reaktionsprodukt wird vor- 
zugsweise in an sich bekannter Weise durch Zu- 
satz von Wasser zu einer leicht handhabbaren, ca. 
60 %igen Paste verarbeitet. Das Reaktionsprodukt 
ist von gelblicher bis brSunlicher FSrbung. Es wur- 
de uberraschenderweise gefunden, daB beim La- 
gern und insbesondere auch beim Weiterverarbei- 
ten im alkalischen Milieu die ursprungliche Farb- 
qualitat in ausreichender Weise erhalten bleibt. Fur 
die meisten Anwendungszwecke des erfindungsge- 
mafl hergestellten Alkylglykosids zur Herstellung 
von Wasch- und Reinigungsmitteln ist die direkt 
mit dem Verfahren erzielte Produktqualitat vollig 
ausreichend; durch eine angeschlossene Bleichbe- 
handlung mit Wasserstoffperoxid oder einer organi- 
schen Persaure kann die FarbqualitSt und Alkalista- 
bilitSt noch verbessert werden. 



Als Glykose wird bei dem erfindungsgemafien 
Verfahren vorzugsweise Glucose verwendet. Ubli- 
cherweise liegt Glucose bekanntlich mit 1 Mol Kri- 
stal I wasser vor. Diese kristallwasserhaltige Glucose 

5 kann ohne weiteres als Ausgangsmaterial bei dem 
erfindungsge maBen Verfahren verwendet werden; 
allerdings ist es dann erforderlich, zusatzlich dieses 
Kristallwasser aus dem Reaktionsmilieu zu entfer- 
nen. Nachdem jedoch wasserfreie Glucose in gro- 

70 Ben Mengen als Ausgangsmaterial zuganglich ist, 
wird besonders bevorzugt wasserfreie Glucose als 
feinteiliges Pulver verwendet. Als saurer Katalysa- 
tor wird vorzugsweise wegen ihrer im Vergleich zu 
Schwefelsaure geringeren korrodierenden Wirkung 

75 gegenuber Geraten und Leitungen aus Stahl die 
Paratoluolsulfonsaure verwendet. Prinzipiell sind 
aber als Katalysatoren alle sauren Verbindungen, 
einschliefllich der sogenannten Lewis-Sauren, wel- 
che die Acetalisierungsreaktion zwischen Fettalko- 

20 hoi und Zuckermolekul katalysieren, geeignet. 

FUr eine sofortige, d. h. unmittelbar nach der 
Freisetzung erfolgende Abdestillation des Reak- 
tionswassers, ist die Einstellung eines Temperatur- 
gleichgewichts im Reaktionsgefae erforderlich. 

25 Dazu wird vor der Umsetzung mit der Glykose das 
im ReaktionsgefaB vorgelegte Butanol auf RUck- 
flu/3temperatur gebracht und die Destillationskolon- 
ne bei unendlichem ROcklauf betrieben. Im Falle 
des erfindungsgema/J verwendeten n-Butanols be- 

30 tragt die ROckfluBtemperatur 118 *C; mit der Bil- 
dung des niedriger siedenden Butanol/Wasser-Ge- 
misches stellt sich eine BrUdentemperatur von 95 
bis 110 *C ein. Nach Phasentrennung des 
Butanot/Wasser-Destillats kann die butanolreiche 

35 Phase wieder in den Kolonnenraum zurUckgefOhrt 
werden, obwohl sie gelostes Wasser enthalt. Bei 
der Durchfuhrung des Verfahrens im LabormaBstab 
ist es allerdings einfacher, die abdestillierte Butan- 
olmenge wieder durch frisches Butanol zu erset- 

40 zen. Bei der Durchfuhrung des Verfahrens im groB- 
technischen Maflstab kann die wasserenthaltende 
Butanolphase ohne weiteres wieder in die Kolonne 
zurOckgefUhrt werden; dort bleibt das Wasser der 
Butanolphase quasi stationar und kommt nicht 

45 mehr mit dem Reaktionsgemisch in Kontakt. Ein 
leichtes Vakuum von etwa 800 bis 950 mbar kann 
auch bereits wahrend des Aufheizens des Butanols 
angewendet werden, urn so die RUckfluBtemperatur 
auf die Hohe der Butanol/Wasser-Briidentempera- 

50 tur einzustellen. 

Beim Zufuhren der Warmeenergie, die zur Ent- 
fernung des Butanol/Wasser-Gemisches und zur 
Aufrechterhaltung der Reaktionstemperatur beno- 
tigt wird, ist es wesentlich, daB zwischen Reaktor- 

55 wand und Reaktionsgemisch nur eine geringe 
Temperaturdifferenz vorhanden ist, damit Uberhit- 
zungen vermieden werden. Urn diese geringe Tem- 
peraturdifferenz einzustellen, genOgt es bei Ansat- 
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zen im Labor, ein Obliches Ol-Bad mit Thermostat 
zu verwenderi und glelEfizeitig das Reaktionsge- 
misch kraftig zu ruhren. Bei Ansatzen im techni- 
schen MaBstab hat sich als besonders vorteilhaft 
erwiesen, die Warmeenergie iiber einen externen 
Kreislauf, vorzugsweise bestehend aus einer Pum- 
pe und einem Warmeaustauscher, vorzunehmen. 
Zu diesem Zweck wird standig ein Teil des Reak- 
tionsgemisches uber eine Rohrieitung abgezogen, 
im Warmeaustauscher erwarmt und wieder in den 
Reaktor zuruckgefuhrt Auf diese Weise ist es 
mSglich, hohe Reaktorwandtemperaturen, d. h. sol- 
che von mehr als 125 *C zu vermeiden und damit 
eine negative Auswirkung der TemperaturfUhrung 
auf die Farbwerte des Endproduktes zu verhindern. 

Die Suspension der Glykose in Butanoi, vor- 
zugsweise wird wasserfreie Glucose verwendet, 
wird nach einer bevorzugten Ausfuhrungsform des 
Verfahrens einer Vorbehandlung im Sinne einer 
Feindispergierung unterworfen. Fur Laboransatze 
haben sich dafur die Verwendung eines hochtouri- 
gen ublichen LaborrUhrers Oder aber eine Ultra- 
schallbehandlung als geeignet erwiesen. Bei groB- 
technischen Ansatzen wird zur feinen Dispergie- 
rung mit Vorteil ein Inline-Mischer, beispielsweise 
ein Stator/Rotor-Mischer verwendet. Diese Feindis- 
pergierungsmaBnahme hat den erwunschten Ne- 
beneffekt, daj3 sich dabei die Suspension erwarmt. 
Die Zugabe der Glykose-Suspension in das Reak- 
tionsgefaB erfolgt entweder portionsweise Oder 
kontinuierlich, wobei man im Falle von Laboransat- 
ze n der portionsweisen Zugabe und im Falle von 
groBtechnischen Ansatzen der kontinuierlichen Zu- 
gabe den Vorteil gibt. In beiden Fallen sind die 
Dosierungsraten bzw. die Zeitintervalle zwischen 

den Dosierportionen so zu wahlen, daB das Reak- 

tionsgemisch praktisch klar bleibt, d. h. eine homo- 
gene Phase biidet. Dieser Begriff ist hier so zu 
verstehen, daB bei portionsweiser Zugabe zunachst 
eine kurze Periode auftritt, in der das Reaktionsge- 
misch getrlibt ist, daB diese TrCibung jedoch als 
Folge der Veretherungsreaktion bzw. Losung wie- 
der verschwindet. Zweckmafligerweise wird erst 
danach die nSchste Glykoseportion hinzugegeben. 
Bei der Variante der kontinuierlichen Zugabe der 
Glykose tritt wahrend der gesamten Zugabezeit 
eine geringe Trubung des Reaktionsgemlsches auf, 
-da standig geringe Mengen von nichtumgesetzter 
Glykose vorliegen. Hier ist darauf zu achten, daB 
die Zugaberate so gesteuert wird, daB der Grad der 
Trubung gleichmSBig bleibt und jedenfalls sich 
nicht verstarkt, bzw. daB die Trubung beim Abbre- 
chen der Zudosierung rasch unter Bilden einer 
klaren Phase verschwindet. 

Vorzugsweise wird die Acetalisierung mit dem 
Butanoi in einem leichten Vakuum, d. h. bei einem 
Druck von etwa 800 - 950 mbar durchgefuhrt. 



Anstelle des n-Butanols konnen im Prinzip fur 
die Acetalisierung auch andere kurzkettige Alkanole 
Oder Alkandiole ahnlicher MolekulgroBe wie z. B. 
Propanol, Pentanol, Hexanol Oder Propylenglykol 

5 verwendet werden; doch ist n-Butanol wegen der 
Summe seiner vorteilhaften Eigenschaften wie z. B. 
Siedepunkt, Abtrennbarkeit von den Fettalkoholen, 
Vermischbarkeit des Butylglykosids mit den Fettal- 
koholen die bevorzugte Substanz. 

w Nach dem Ausreagieren der Glykose, was man 
an dem Aufhoren der Bildung von Reaktionswasser 
erkennen kann, wird der vorzugsweise auf Reak- 
tionstemperatur vorgewarmte Fettalkohol in der ge- 
wahlten Menge, die vorzugsweise 5 bis 7 Mol pro 

75 Mol Glykose betragt, so unter Vakuum in das Re- 
aktionsgefaB hinzudosiert, daB man gleichzeitig das 
freiwerdende Butanoi abdestillieren kann. 

Als primare Alkohole werden insbesondere die 
Fettalkohole, d. h. die hoheren aliphatischen prima- 

20 ren C12- bis Ci 8 -Alkohole verwendet, wobei es sich 
vorzugsweise urn gesattigte und insbesondere urn 
geradkettige Alkohole, wie sie durch die Hydrierung 
von nativen Fettsauren im technischen MaBstab 
erhalten werden konnen. handelt. Typische Vertre- 

25 ter der hoheren aliphatischen Alkohole, die nach 
dem erfindungsgema'Ben Verfahren verwendet wer- 
den konnen, sind z. B. die Verbindungen n-Dode- 
cylalkohol, n-Tetradecylalkohol, n-Hexadecylalko- 
hol, n-Octadecylalkohol, n-Octylalkohol, n-Decylal- 

30 kohol, Undecylalkohol, Tridecylalkohol. Da die Fet- 
talkohole bevorzugt aus natUrlichen Fettquellen 
stammen, kommen ublicherweise auch Gemische 
technischer Fettalkohole als Reaktionspartner in 
Betracht, beispielsweise ein technisches Gemisch 

35 aus etwa 3 Gewichtsteilen Lauryial kohol und 1 Ge- 
wichtsteil Myristylalkohol. Zwar ist im Prinzip jeder 
langerkettige Alkohol, der eine primare Aikohol- 
gruppe enthalt, fur die Umsetzung geeignet, also 
auch primSre Alkohole mit Anteilen an verzweigten 

40 Kohlenstoffketten, wie z. B. die sogenannten Oxoal- 
kohole; jedoch liegt der Schwerpunkt des Verfah- 
rens bei der Herstellung von Tensiden, die aus- 
schliefilich aus nachwachsenden Rohstoffen her- 
stellbar sind. 

45 Als Vakuum werden hier UnterdrGcke bis herab 

zu 10 mbar eingestellt. Durch diesen synchronen 
Austausch von Fettalkohol gegen Butanoi erzielt 
man nicht nur eine erwtlnschte hohe Raum/Zeit- 
Ausbeute, weil man so die ReaktionsgefaBe relativ 

50 klein dimensionieren kann, sondern es hat sich 
gezeigt, daB man auf diese Weise auch den Anteil 
an Alkylmonoglykosiden im Reaktionsprodukt in 
Richtung des Entstehens hbherer Anteile beeinflus- 
sen kann. Nach einer bevorzugten Variante wird 

55 dieses Verfahrensmerkmal der Fettalkoholzugabe 
so gestaltet, da/3 man unterge ordnete Mengen des 
Fettalkohols, worunter 0,5 bis 10 Gew.-% des ge- 
samten Fettalkohols der zum Einsatz gelangt, ver- 
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standen werden, bereits mit der feindispergierten 
Butanol/Glykose-Suspension in die Reaktion ein- 
fuhrt. Auf diese Weise ISflt sich die Stabilisierung 
der Glykose/Butanol-Dispersion verbessern. Nach 
Beendigung der Fettalkohol-Zudosierung wird im 
allgemeinen noch nachgerUhrt, um auf diese Weise 
die Umacetaiisierungsreaktion bis zu dem jeweils 
gewunschten Umsetzungsgrad zu steuern. Dabei 
ist es nach diesem Verfahren prinzipiell moglich, 
die Umacetaiisierungsreaktion so zu fuhren, dafl 
praktisch kein Butylglykosid mehr im Reaktionsge- 
misch vorhanden ist, worunter man versteht, daB 
die Butylglykosidanteile unterhalb von 1 Gew.-% 
liegen. In vielen Fallen ist es jedoch erwUnscht, 
dafl das Endprodukt noch bestimmte Anteile an 
Butylglykosid enthalt. 

Es hat sich gezeigt, dafl die Anwesenheit von 
Butylglykosid im Reaktionsendprodukt in mehrfa- 
cher Hinsicht von Vorteil ist, so dafl man nach einer 
bevorzugten AusfOhrungsform das Verfahren so 
lenkt, dafl wenigstens 2 und maximal 30 Gew.-% 
Butylglykosid im Reaktionsgemisch verbleiben. 
Durch den Butylglykosid-Anteil wird die Flieflfahig- 
keit des Reaktionsgemisches verbessert, so dafl 
sich der Fettalkohol-Uberschufl ieichter abdestillie- 
ren la'flt. Auch die Hellfarbigkeit und Alkalistabilitat 
des Endprodukts wird durch die Anwesenheit des 
Butylglykosids vorteilhaft beeinfluflt; schliefllich 
macht sich der Butylglykosidanteil auch anwen- 
dungstechnisch vorteilhaft bemerkbar. 

Um die gewUnschten Butylglykosidanteile zu 
erhalten, wird nach dem Abdestillieren des Butan- 
ols und vor der Neutralisation des Katalysators 
-vorzugsweise noch eine Nachruhrzeit von bis zu 
ca. 1 Stunde vorgesehen, wahrend der man das 
Reaktionsgemisch bei Normaidruck und einer Tem- 
peratur zwischen 100 und 115 insbesondere bei 
ca. 110 *, rUhrt. Auf diese Weise kann die Umset- 
zung des Butylglykosids mit dem Fettalkohol ge- 
zielt weitergefuhrt werden. Der Restgehalt an Butyl- 
glykosid kann durch Bestimmung der abdestillier- 
ten Butanolmenge Oder durch Analysen von Pro- 
duktproben ermittelt werden. 

Fur die Neutralisation des Katalysators eignen 
sich prinzipiell alkalisch reagierende organische 
Oder anorganische Verbindungen, deren Neutralisa- 
tionsprodukte die weitere Aufarbeitung bzw. An- 
wendung nicht beeintrachtigen. Vorzugsweise wer- 
den solche alkalischen Verbindungen benutzt, de- 
ren Neutralisationsprodukte die Filtrierbarkeit des 
schwachalkalisch (wenigstens pH 8) eingestellen 
Reaktionsgemisches nicht beeintrachtigen bzw. 
verbessern. Besonders bevorzugt sind solche alka- 
lischen Verbindungen, die bei der Neutralisation 
kein freies Neutralisationswasser bilden. Geeignete 
anorganische und organische alkalische Verbindun- 
gen sind beispielsweise Calciumhydroxid, Magnesi- 
umhydroxid, Magnesiumoxid Oder -carbonat. Natri- 



umcarbonat, Kaliumcarbonat, Natriummethylat Oder 
-ethylat, Magnesiummethylat Oder -ethylat, 
Natrium- bzw. Magnesiumpropylat Oder -butylat, 
vorzugsweise die Magnesiumalkoholate oder Ma- 

5 gnesiumoxid, sowie die Zeolithe NaA und NaX, 
bzw. NaA in Mischung mit Calciumhydroxid 
(Verhaltnis 10 : 1 bis 1 : 1), wobei der Zeolith NaA 
vorzugsweise weniger gebundenes Wasser als 
dem Gleichgewichtswert entspricht, enthalt. 

w Nach der Zugabe der alkalischen Verbindung 
unter RUhren und Einstellen des leicht alkalischen 
pH-Wertes von wenigstens pH 8, vorzugsweise pH 
9 bis 10, wird vorzugsweise das Reaktionsgemisch 
bei ca. 80 bis 100 # C filtriert, wobei fUr Laboran- 

75 satze die ublichen Filternutschen verwendet wer- 
den. Fur die Filtration technischer Ansatze werden 
im allgemeinen Gewebefilter benutzt. Nach einer 
weniger bevorzugten AusfOhrungsform des Verfah- 
rens wird das Reaktionsgemisch nach der Stufe 

20 der Neutralisation und des Alkalischmachens nicht 
filtriert. In diesem Fall sind zweckmafligerweise so- 
wohl der saure Katalysator als auch die alkalische 
Verbindung zum Desaktivieren des Katalysators so 
zu wahlen, dafl ihre Umsetzungsprodukte im Reak- 

25 tionsgemisch dessen Anwendung nicht beeintrach- 
tigen. Beispielsweise kommen dann saure lonen- 
austauscherharze als Katalysatoren und basische 
Calciumverbindungen bzw. Silikate weniger bzw. 
nicht in Betracht. 

30 FUr die Abdestiliation des Fettalkoholuber- 

schusses sind produktschonende 

Vakuumdesti nations- Methoden zu wahlen, bei de- 
nen die sogenannte Sumpftemperatur bei solchen 
Werten gehalten werden kann, bei denen das Al- 

35 kylglykosid thermisch stabil ist. Dies bedeutet, dafl 
die Sumpftemperatur den Wert von 160 *C mog- 
lichst nicht uberschreiten soli. Fur Destillationen 
von Laboransatzen konnen die dafur Ublichen Va- 
kuumsdestillationsgerate bei einem Vakuum von 

40 ca. 0,01 mbar benutzt werden. Bei technischen 
Ansatzen im Produktionsmaflstab wird die Abdestil- 
iation des Fettalkohols vorzugsweise nach einem 
zweistufigen Verfahren durchgefUhrt, wobei in einer 
ersten Stufe eine Abreicherung des Fettalkoholan- 

45 teils auf Werte von ca. 40 bis ca. 20 % mit einem 
DUnnschichtverdampfer oder einem Fallfilmver- 
dampfer durchgefUhrt wird. Diese erste Stufe dient 
auch der Entgasung des Reaktionsgemisches. In 
einer zweiten Stufe wird mit einem Kurzwegver- 

50 dampfer die weitere Fettalkohol-Abreicherung auf 
den gewOnschten Endwert eingestellt. Dieser End- 
wert kann, bezogen auf das Endprodukt, bei Wer- 
ten unterhalb 0,5 Gew.-% liegen, wenn das Produkt 
praktisch frei von Fettalkohol sein soil. FUr den Fall, 

55 dafl gezielt Fettalkoholanteile im Endprodukt er- 
wUnscht sind, konnen die Werte bei 3 bis 5 Gew.- 
% Fettalkohol liegen. Beispielsweise hat sich ge- 
zeigt, dafl Verfahrensendprodukte mit einem Fettal- 
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koholanteil von uber 2 Gew.-%, vorzugsweise von 
3 bis 5 Gew.-% anwendungstechnische Vorteile 
bringen. 

Fur die schonende Auftrennung von tempera- 
turempfindlichen Substanzgemischen gilt generell, 
daB sich zur schonenden Verdampfung bei redu- 
ziertem Druck Fallfilmverdampfer und insbesondere 
Dunnschichtverdampfer besonders gut eignen, weil 
sich in diesen Geraten extrem kurze Verweilzeiten 
bei den erforderlichen hoheren Temperaturen errei- 
chen lassen. In dem vorliegenden Fall eignet sich 
zur Abreicherung des UberschUssigen Fettalkohols 
mit 10 bis 18 Kohlenstoffatomen vom Alkylglykosid 
als eigentlichem Produkt besonders der DUnn- 
schichtverdampfer. Als Dunnschichtverdampfer be- 
zeichnet man solche Verdampfer, in denen ein 
hochviskoses schwer siedendes Gemisch auf eine 
beheizte Wand aufgegeben und dort durch rotie- 
rende Wischelemente mechanisch verteilt wird. Da- 
bei werden dunne Flussigkeitsschichten bzw. Flus- 
sigkeitsfilme erzeugt, und die Filmoberflachen wer- 
den standig erneuert. Die entstehenden Dampfe 
stromen entgegen dem FluB des Produktfilms und 
verlassen den Verdampfer in den auBen angeord- 
neten Kondensator. Im Dunnschichtverdampfer 
wird im allgemeinen bei Drucken von nur einigen 
mbar gearbeitet und die Verweildauer fur das Pro- 
dukt betragt nur wenige Sekunden. 

In einer 2-stufigen Anlage, wie sie in dem erfin- 
dungsgemaflen Verfahren bevorzugt benutzt wird, 
fungiert der Dunnschichtverdampfer auch als Vor- 
entgaserstufe fur den in zweiter Stufe benutzten 
Kurzwegverdampfer. Permanente Gase, die in der 
viskosen FlUssigkeit gelost sind, werden so im 
Zuge der Abreicherung des Reaktionsproduktes an 
UberschUssigem Fettalkohol im Dunnschichtver- 
dampfer aus der FlUssigkeit entfernt. 

Bei den bevorzugt eingesetzten Kurzwegver- 
dampfern handelt es sich im Prinzip urn Wischfilm- 
verdampfer mit einem im Verdampfer eingebauten 
Kondensator. Diese Gerate eignen sich zur Destil- 
lation hochsiedender und temperaturempfindlicher 
Produkte im Bereich 10~ 1 bis 10~ 4 mbar. Ahnlich 
wie bei dem Dunnschichtverdampfer wird auch bei 
dem Kurzwegverdampfer die FlUssigkeit mecha- 
nisch auf der HeizflSche durch Wischer verteilt. 
-Erfindungsgemafl wird im Kurzwegverdampfer als 
zweiter Stufe der Uberschussige Alkohol auf prak- 
tisch beliebige Restgehalte, die unter 1 % liegen 
konnen, entfernt. Die 2-Stufen-Anordnung mit 
Dunnschichtverdampfer und Kurzwegverdampfer 
gestattet hohe Durchsatze in Verbindung mit der 
gezielten Einstellung des erwUnschten Restgehal- 
tes an Fettalkohol im Endprodukt. Fur technische 
Zwecke lassen sich DUnnschicht- und Kurzwegver- 
dampfer so dimensionieren, daB Durchsatze von 
bis zu 300 kg/qm und Stunde, bezogen auf den 
Dunnschichtverdampfer, ohne weiteres moglich 



sind. Die erfindungsgemafl bevorzugte Verfahrens- 
variante mit der 2-stufigen Fettalkoholabreiche- 
rungsanlage laBt sich prinzipiell auch in der pas- 
senden Dimensionierung fur die Aufarbeitung von 

5 Laboransatzen verwenden. 

Im AnschluB an das eigentliche Alkylglykosid- 
Herstellungsverfahren und nach Entfernung des 
Fettalkohol-Uberschusses wird das Reaktions-End- 
produkt, das im erkalteten Zustand eine schwach 

w gelbliche wachsartige Masse bildet, vorzugsweise 
wegen der besseren Handhabbarkeit in eine waBri- 
ge Paste mit ca. 60 % Wirkstoffgehalt UbergefUhrt. 
In besonderen Fallen, wenn hohe AnsprUche an die 
Farblosigkett des Endprodukts gesteilt werden, 

75 kann gleichzeitig mit der Herstellung der wa'Brigen 
Paste eine Bleiche mit Wasserstoffperoxid Oder 
einer organischen Persaure, wie z. B. Dodecandi- 
persaure vorgenommen werden. Bei korrekter 
DurchfUhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens 

20 ist jedoch im allgemeinen eine Bleichung des End- 
produkts nicht erforderlich. 

Alkylglykosid-Gemische, wie sie nach dem hier 
beschriebenen und beanspruchten Verfahren erhal- 
ten werden konnen, enthalten eine Menge an Alkyl- 

25 monoglykosid, die bezogen auf die Gesamtmenge 
an Alkylmonoglykosid und Alkyloligoglykosid, deut- 
lich uber 70 Gew.-%, vorzugsweise bei 70 bis 90 
Gew.-%, und insbesondere bei 75 bis 90 Gew.-% 
liegt. Dabei setzt sich die Gesamtmenge aus Alkyl- 

30 monoglykosid und Alkyl oligoglykosid so zusam- 
men, daB rein rechnerisch der mittlere Oligomeri- 
sierungsgrad maximal 1 ,35 betragt. Als weitere we- 
sentliche Komponente enthalt das Alkylglykosid 
Polyglykosen, d. h. das Verfahrensproduct besteht 

35 in erster Linie im wesentlichen aus den drei Kom- 
ponenten Aikylmonoglykosid, Alkyloligoglykosid 
und Polyglykose. 

Dies bedeutet im vorliegenden Fall. daB einer- 
seits der Anteil an kurzkettigen Alkylglykosiden, 

40 beispielsweise Butylglykosid, durch die angepaflte 
VerfahrensfQhrung so reduziert worden ist, daB im 
Verfahrensprodukt weniger als 1 Gew.-% vorliegt 
und daB die Abdestillation des UberschUssigen Fet- 
talkohols so weit durchgefuhrt worden ist, daB da- 

45 von weniger als 0,5 Gew.-% im Produkt verbleiben. 
Unter Alkyloligoglykosiden werden hier die Alkyldi- 
glykoside, die Alkyltriglykoside und hohere Homo- 
loge verstanden, wie sie nach gangigen Analysen- 
methoden noch eindeutig erfaBt und zugeordnet 

50 werden konnen. Bei den nach dem erfindungsge- 
maBen Verfahren hergestellten Produkten bestan- 
den diese Alkyloligoglykoside praktisch nur aus 
den Di- und Triglykosidverbindungen. Bei der drit- 
ten Komponente handelt es sich urn Polyglykosen, 

55 die bei der Alkylierungsreaktion in einer Nebenre- 
aktion durch Kondensation der Glykosemolekule 
untereinander gebildet werden. Das durchschnittli- 
che Molekulargewicht dieser Polyglykosen liegt bei 
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2000 bis 10 000. Es wurde uberraschenderweise 
gefunden, daB die Anwesenheit dieser Polyglyko- 
sen die Lager- und AlkalibestMndigkeit das Pro- 
dukts nicht beeintrachtigt, und daB daruber hinaus 
die Tensidwirkung des Alkylglykosids, d. h. des 
Gemisches aus Alkylmonoglykosid und Alkyloligo- 
glykosid nicht vermindert wird. 

Vorzugsweise besteht das Alkylglykosid-Ge- 
misch im wesentlichen aus der Dreier-Kombination 
aus 50 bis 95 Gew.-%, vorzugsweise 65 bis 91 
Gew.-% Alkylmonoglykosid, 2 bis 25 Gew.-%, vor- 
zugs weise 4 bis 20 Gew.-% Alkyloligoglykosid, 
und 5 bis 30 Gew.-%, vorzugsweise 5 bis 25 Gew.- 
% Polyglykose. 

Das erfindungsgemSBe Verfahren kann auch 
eine Viererkombi nation ergeben, bestehend im we- 
sentlichen aus: 45 bis 90 Gew.-%, vorzugsweise 50 
bis 90 Gew.-% Alkylmonoglykosid, 2 bis 22 Gew.- 
%, vorzugsweise 3 bis 20 Gew.-% Alkyloligoglyko- 
sid, 4 - 25 Gew.-% Polyglykose und 3 bis 30 Gew.- 
% Butylglykosid. 

Der Ausdruck "bestehend im wesentlichen 
aus" soil auch hier bedeuten, daB Anteile an uber- 
schUssigem Fettalkohol praktisch vollstandig, d. h. 
auf Werte von weniger als 0,5 Gew.-% destillativ 
entfernt worden sind. Auch hier setzt sich die Ge- 
samtmenge aus Alkylmono- und Alkyloligoglykosid 
so zusammen, daB rein rechnerisch der mittlere 
Oligomerisierungsrad maximal 1.35 betragt. Die 
bevorzugte Glykose des Verfahrens ist die Gluco- 
se; es konnen aber in untergeordneten Mengen 
auch Isomerisierungsprodukte, die nicht zu den we- 
sentlichen Bestandteilen zahlen, vorliegen. 

""Auch eine FOnfer-Kombination, die zusatzlich 
als 5. Komponente noch 0,5 - 5, vorzugsweise 2,5 - 
4 Gew.-% Fettalkohol enthalt, wobei die Ubrigen 
vier wesentlichen Bestandteile in einer entspre- 
chend verminderten Menge vorliegen, kann als 
Verfahrensprodukt anfallen. Ein wesentlicher Anteil 
an freiem Fettalkohol mit 12 - 18 Kohlenstoffato- 
men kann in vielen Fallen aus anwendungstechni- 
schen Grunden erwunscht sein. Dieser Fettalkohol- 
anteil wird am einfachsten dadurch eingestellt, daB 
man die destillative Abreicherung des Oberschussi- 
gen Fettalkohols nur bis zu der gewunschten End- 
menge durchfuhrt. 

FUr die Verfahrensprodukte wurde die Menge 
des OberschUssigen Fettalkohols gaschromatogra- 
phisch bestimmt. Die Bestimmung der Alkylmono- 
und Alkyloligoglucosid-Gehalte wurde entweder 
mittels Hochleistungsfiussigchromatographie 
(HPLC) Oder mittels Gaschromatographie (GC) 
durchgefUhrt. Die Peak-Zuordnung bei der GC-Me- 
thode erfolgte durch Kopptung mit dem Massen- 
spektrometer und Vergteich mit Standardsubstan- 
zen. Die HPLC-Peakzuordnung wurde durch Frak- 
tionierung und NMR-spektroskopische Identifizie- 
rung der Fraktionen sowie durch Vergleich mit 



Standards vorgenommen. Die Anteile an Polygluco- 
se wurden mittels praparativer HPLC isoliert Die 
analytische Identifizierung der auf diese Weise iso- 
lierten Komponenten erfolgte NMR-spektroskopisch 

5 sowie Ober enzymatische Zuckertests. Der moleku- 
lare Gewichtsbereich der Polyglucose wurde durch 
Gelpermeationschromatographie (GPC) bestimmt. 
Nebenprodukte, die beispielsweise durch Isomeri- 
sierung der Glucose zu Fructose Oder durch Reak- 

ro tion der Fettalkohole mit sich selber entstanden 
sein konnten, bzw. die durch die Neutralisation des 
sauren Katalysators gebildeten Salze, wurden nicht 
naher identifiziert. 

75 Beispiele 

Die folgenden Beispiele wurden alie mit Gluco- 
se als der bevorzugten Glykose durchgefUhrt. In 
den meisten Beispielen wurde die Glucose in 
20 wasserfreier handelsublicher Form verwendet. Prin- 
zipiell kann jedoch auch die 1 Mol Wasser enthal- 
tende ubliche Dextrose eingesetzt werden. 

Beispiel 1: Dieses Beispiel beschreibt das erfin- 
25 dungsgemafie Verfahren unter Verwendung von 
wasserfreier Glucose im LabormaBstab. 

Normal-Butanol wurde in einer Menge von 
222g (3 Mol) in einem 2 - Liter Mehrhalskolben mit 

30 Ruhrer, Thermometer und Tropftrichter und Destil- 
lationsaufsatz zur Wasserabscheidung vorgelegt 
und dazu 2,2g (11,2 mMol) ParatoluolsulfonsSure 
als Katalysator gegeben. Die Mischung wurde auf 
110 *C erhitzt. Dann wurde eine Suspension von 

35 180 g (1 Mol) wasserfreier Glucose in weiteren 222 
g (3 Mol) Normal-Butanol portionsweise, und zwar 
in 10 Portionen, in Abstanden von 5 Minuten hinzu 
dosiert. Dabei bildete sich ein klares Reaktionsge- 
misch. Wahrend des Dosierungsvorganges wurde 

40 die Hauptmenge des entstehenden Reaktionswas- 
sers zusammen mit Butanol bei Normaldruck abde- 
stilliert (Destillatmenge: 90,7 g, Wassergehalt 14,3 
% bestimmt nach Karl Fischer) AnschlieBend wur- 
den 1164 g (6 Mol) eines auf circa 80* C vorge- 

45 warmten Ci 2/C1 4 - Fettalkohols (Gemisch aus circa 
75 Gew.-% Dodecanol und circa 25 Gew.-% Tetra- 
decanol) wahrend 75 Minuten kontinuierlich zum 
Reaktionsgemisch gegeben, wobei gleichzeitig wei- 
ter Butanol abdestilliert wurde. Dazu wurde zu- 

50 nachst der Druck auf 800 mbar eingestellt und 
anschlieBend allmahlich auf 10 mbar reduziert. 
(Destillatmenge 334 g). Nach dem Abdestillieren 
des Butanols wurde das Gemisch noch 30 Minuten 
lang bei 110 *C und Normaldruck geruhrt und 

55 dann auf 90 *C abgekOhrt. AnschlieBend wurde 
durch Zusatz von 1,93 g (16,9 mMol) Magnesiume- 
thylat der Katalysator desaktiviert, wozu man weite- 
re 30 Minuten bei 90 * C rOhrte. Das Reaktionsge- 
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misch hatte anschlieBend einen pH-Wert von 9-10. 
Nach Filtration bei 90 *C durch eine beheizte 
Nutsche wurde das Produkt zur Abtrennung des 
uberschussigen Fettalkohols im Vakuum bei 0,01 
mbar und einer Sumpftemperatur von maximal 
160°C destilliert. Die Destillatmenge betrug 1044 
g, der DestillationsrUckstand, also das Endprodukt, 
betrug 298 g. Dieser Ruckstand wurde bei 70 bis 
80 * C mit Wasser zu einer 60-%igen Paste verar- 
beitet. 

Produktkenndaten: OH-Zahl 691; Saurezahl 2,0; 
restlicher Fettalkohol 3,1 Gew.-%; Butylglucosid 
18,0 Gew.-% Dodecyl/Tetradecylmonoglucosid 54 
Gew.-%; Dodecyl/Tetradecyloligoglucosid 
(hauptsachlich Maltosid) 3,5 Gew.-%; Polyglucose 
circa 20 gew.-% (MG ca. 2500). Diese Werte wur- 
den mit HPLC-Methoden bestimmt. 
Farbwerte des Produktes (40 %ig in 
Wasser/lsopropylalkohol): 

Lovibond-Farbzahlen 6 (gelb); 1,4 (rot). Eine Probe 
der waBrigen Paste wurde mit 0,5 % H2O2 - 
(bezogen auf das Produkt) als 35 %ige Losung 
versetzt. Dann wurde 1 Stunde lang bei 80 'C 
gerUhrt. Ein pH-Wert von ca. 8 wurde durch Zuga- 
be von NaOH eingestellt. Lovibondzahlen nach der 
Bleiche: 0,8 (gelb); 0,3 (rot). Ein ahnliches Produkt 
wird erhalten, wenn man anstelle des C12/C1*- 
Fettalkohols aquivalente Mengen eines C12/C13- 
Oxoalkohols mit ca. 25 % haupts§chlich 2-Methyl- 
verzweigung (Dobanol 23) einsetzt. 

Beispiel 2: Dieses Beispiel beschreibt das Verfah- 
ren unter~Verwendung von wasserhaltiger Glucose. 

Ansatz und Verfahrensdurchfuhrung wie in Bei- 
spiel 1 ; die Glu 

cose wurde jedoch als 198 g Dextrose (Glucose 
mit 1 Mol Wasser) eingesetzt. AuBer daB bei der 
Acetalisierung mit Butanol die zu satzliche Wasser- 
menge von circa 18 g abdestilliert wurde, waren 
keine wesentlichen Abweichungen zum Beispiel 1 
festzustellen. 

Beispiel 3: Dieses Beispiel beschreibt den Lager- 
und AlkaMstabilitatstest des erfindungsgemlB herg- 
eitellten Produkts. 

Eine 60 %ige waBrige Paste des Produkts wur- 
de mit konz. NaOH auf pH 12 - 13 eingestellt und 
0,5 Stunden lang auf 100 *C erhitzt. Nach dem 
Abkuhlen auf Raumtemperatur wurde durch Zuga- 
be von Isopropylalkohol auf 40 Gew.-% Aktivsub- 
stanzgehalt (Produktmenge) eingestellt. Dann wur- 
den die Farbzahlen (rot und gelb) nach Lovibond 
gemessen. Es wurde eine 1 -Zoll-KUvette verwendet 
(siehe DGF-Einheitsmethoden, Abteilung C, Fette, 
C-IV 46 (52), Wissenschaftliche Verlagsgesellschaft 
mbH, Stuttgart, 1984). 



Das Produkt des Beispiels 1 wurde nach dieser 
Vorschrift behandelt. AnschlieBend wurden die 
Lovibond-Farbzahlen mit 18 (gelb) und 3 (rot) er- 
mittelt. 

5 Anwendungstechnische Versuche mit dem Produkt 
des Beispiels 1 haben gezeigt, da/3 fur die meisten 
Verwendungszwecke das erfindungsgemaBe Pro- 
dukt mit dieser Farbqualitat als Eigenschaft nach 
dem obigen Testverfahren ausreicht. 

10 Mit dem gebleichten Produkt des Beispiels 1 
wurde ebenfalls der Alkalistabilitatstest durchge- 
fUhrt. Danach wurden die unveranderten Lovibond- 
Farbzahlen 0,8 (gelb) und 0,3 (rot) gemessen. Das 
besonders alkalistabile gebleichte Produkt emp- 

75 fiehlt sich fur solche Einsatzzwecke, wo hohe An- 
forderungen an den WeiBgrad einer Formulierung 
gestellt werden. 

Beispiel 4: Dieses Beispiel beschreibt die Durch- 
20 fuhrung des Verfahrens im ProduktionsmaBstab. 

Es kamen die folgenden Stoffmengen zum Ein- 
satz: 

Dodecyl/Tetradecylalkohol-Mischung (Lorol S) 1620 

25 kg; 

Butanol 871 kg; 

Paratoluolsulfonsaure 3,5 kg; 

Magnesiumethylat 2,0 kg; 

Glucose (wasserfrei) (Puridex feinkornig) 250 kg. 

30 In einer Reaktionseinheit bestehend aus einem 

3,2 m 3 Reaktor mit Destillationskolonne und einem 
externen Flussigkeitskreislauf aus einer Pumpe und 
einem Warmetauscher wurde die Halfte der Butan- 
olmenge zusammen mit dem Katalysator vorgelegt 

35 und auf 114 'C erhitzt. Dann wurde eine Suspen- 
sion der Glucose in der restlichen Butanolmenge 
zunachst in einem Stator/Rotor-Mischer (Typ Su- 
praton) feindispergiert, wobei sich diese Suspen- 
sion auf 75 *C erwarmte. Die Zugabe der 

40 Glucose/Butanol-Suspension erfolgte kontinuierlich 
innerhalb von 1,3 Stunden. Wahrend dieser Zeit 
wurden 65 kg eines Butanol/Wasser-Gemisches bei 
einem Unterdruck von 900 mbar abdestilliert. Die 
zur Entfernung dieses Gemisches und zur Auf- 

45 rechterhaltung der Reaktionstemperatur notwendige 
Energie wurde Uber einen externen Flussigkeits- 
kreislauf, bestehend aus einer Pumpe und einem 
Warmetauscher, durch den das Reaktionsgemisch 
geleitet wurde, gewahrleistet. Die nach der Phasen- 

60 trennung des Butanol/Wasser-Gemisches erhaltene 
wassergesattigte Butanolphase wurde auf den Kopf 
der Kolonne zuruckgefuhrt. Nach der Bildung des 
Butylglucosids befanden sich 725 kg freies Butanol 
im Reaktionsgemisch. Im AnschluB an die 

55 Butylglucosid-Bildung wurde bei einem Unterdruck 
von 800 bis 10 mbar der auf Reaktionstemperatur 
vorgewarmte Fettalkohol kontinuierlich hinzugege- 
ben und gleichzeitig das frei werdende Butanol 
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abgetrennt. FUr die Austauschreaktion 
Butanol/Fettalkohot und fOr die Abdesti Nation des 
Restbutanols wurden insgesamt 1 ,8 Stunden Reak- 
tionszeit benotigt. Nach einer Nachreaktionszeit 
von 1 Stunde bei 110 *C und einem Druck von 5 
1013 mbar wurde auf 90 *C abgekuhlt und dann 
das Magnesiumethylat zur Desaktivieaing des Ka- 
talysators hinzu gegeben. Nach 30 Minuten wurde 
ein pH-Wert des Reaktionsgemisches von 8,5 ge- 
messen. Nach der Filtration bei 85 • C durch einen io 
Beutelfilter wurden 1885kg des Reaktionsgemi- 
sches in einen DOnnschichtverdampfer Typ Sam- 
bay (0,75 qm Verdampferflache, 8 mbar, ca. 170 
• C) geleitet und der UberschUssige Fettalkohol bis 
auf einen Abreicherungswert von ca. 32 % abge- 15 
trennt. Das bei 135 *C gehaltene Produkt war 
niedrig viskos und konnte leicht in einen Kurzweg- 
verdampfer mit Rollenwischer vom Typ KD 75, Fa. 
Ley bold. Ubergeftihrt werden. Der Kurzwegver- 
dampfer wurde unter den folgenden Bedingungen 20 
betrieben: Verdampferflache 0,75 qm; Arbeitsdruck 

0. 075 mbar, im Verdampfer gemessen; Behei- 
zungstemperatur 160 *C; Sumpfablauftemperatur 
152 *C. 

Das Produkt wog nach Verlassen des Kurzwegver- 25 
dampfers 436 kg; Fettalkoholgehalt 4,9 Gew.-%. 
Lovibond-Farbwerte (des 40 %igen Produkts): 5,5 
(gelb) und 1,3 (rot). 

Zusammensetzung des Produkts (mit GC und 
HPLC ermittelt): Monoglucosid 55 Gew.-%, Oligo- 30 
glucoside 18 Gew.-%, Oligomerisierungsgrad 1,3 
(berechnet aufgrund der Gewichtsanteile), Polyglu- 
cose 8 Gew.-%, Butylglucoside 12 Gew.-%., Fettal- 
kohol 3 Gew.-%. 

35 

Patentansprtiche 

1. Verfahren zur Herstellung von oberflachenakti- 
ven Alkylglykosiden mit im wesentlichen C12- 

bis Cis-Alkyl- bzw. Alkenylresten nach der 40 
Umacetalisierungsmethode mit Butanol, umfas- 
send die folgenden Verfahrensschritte: 

a) Butanol wird zusammen mit einem sau- 
ren Katalysator im ReaktionsgefSB vorge- 

legt; 45 

b) die Butanolmenge wird so gewahlt, daB 
sie, bezogen auf 1 Mol der Glykose, 4 bis 
10 Mol, vorzugsweise 6 bis 8 Mol, betragt; 

c) von der Butanolmenge wird ein Teil, vor- 
zugsweise etwa die Hatfte zusammen mit 50 
dem Katalysator vorgelegt und die andere 
Halfte zur Suspendierung der Glykose ver- 
wendet: 

d) als Katalysator wird eine sauer reagieren- 

de Verbindung, insbesondere eine Saure 55 
aus der Gruppe bestehend aus Schwefel- 
saure, Phosphorsaure, Paratoluolsulfonsau- 
re und sulfosauren lonenaustauscherharzen, 



in einer Menge von vorzugsweise 0,005 bis 
0,02 Mol pro Mol der eingesetzten Glykose 
verwendet; 

e) Erhitzen des Butanol/Katalysator-Gemi- 
sches auf RGckflufltemperatur; 

f) Zugabe einer vorzugsweise vorgewarmten 
Suspension des Ubrigen Butanols und der 
Glykose unter portionsweiser Oder kontinu- 
ierlicher Zudosierung unter Ruhren so, daB 
das Reaktionsgemisch praktisch klar bleibt; 

g) unmittelbares Abdesti I lieren des freiwer- 
denden Wassers als ButanolA/Vasser-Ge- 
misch; 

h) es wird vorzugsweise ein leichtes Vaku- 
um von etwa 800 bis 950 mbar wahrend 
oder nach der Zudosierung der 
Butanol/Glykose-Mischung angeiegt und un- 
ter weiterer Warmezufuhr und Ruhren die 
Abdestillation des Reaktionswassers been- 
det; 

i) anschlie/3end wird der vorgewarmte Fet- 
talkohol in einer Menge von 2 bis 20 Mol 
pro Mol Glykose, vorzugsweise kontinuier- 
lich zudosiert und gleichzeitig das Butanol 
im Vakuum abdesti! liert; 

j) die Abdestillation des Butanols wird so 
gesteuert, dafl 0 bis 30 Mol-% Butylglyko- 
sid. bezogen auf 1 Mol der Glykose, im 
Reaktionsgemisch verbleiben; 
k) das Reaktionsgemisch wird auf eine 
Temperatur unterhalb 95 • C abgekOhlt und 
der saure Katalysator mit einer organischen 
oder anorganischen basischen Alkali-, 
Erdalkali- oder Aluminium- bzw. 
Alkali/Aluminiumverbindung neutralisiert und 
darUber hinaus auf einen pH-Wert von we- 
nigstens 8, vorzugsweise etwa 9, eingestellt; 
I) vorzugsweise wird eine Filtration des Re- 
aktionsgemisches durchgefuhrt, und zwar 
vorzugsweise bei einer Temperatur von 80 
bis 90 * C; 

m) der uberschiissige Fettalkohol wird auf 
eine Obliche, das Reaktionsprodukt scho- 
nende Weise auf einen Wert von unterhalb 
5 Gew.-% abdesti lliert. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als Glykose die Glucose, 
insbesondere in Form der wasserfreien feintei- 
ligen Glucose verwendet. 

3. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, daB man als sauren 
Katalysator die Paratoluolsulfonsaure verwen- 
det. 

4. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, daB man pro Mol 
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Glykose 5 bis 7 Mol des Fettalkohols einsetzt. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, dafl man die Suspen- 
sion der Glykose in Butanol fein dispergiert, 
insbesondere durch Verwendung eines Inline- 
Mischers. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, 6aB man zur Neutrali- 
sation des Katalysators ein Magnesiumalkoho- 
lat, insbesondere Magnesiumethylat, Oder Zeo- 
lith NaA, insbesondere in Mischungen mit Cal- 
ciumhydroxid, verwendet. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, da/3 man die Abde- 
stillation des Fettalkohols zweistufig durchfOhrt 
und in einer ersten Stufe in einem DOnn- 
schichtverdampfer eine Abreicherung auf Wer- 
te von ca. 40 bis 20 % und in einer zweiten 
Stufe in einem Kurzwegverdampfer auf einen 
Endwert von unterhalb 0.5 Gew.-% Fettalkohol, 
vorzugsweise auf einen Endwert von 3 bis 5 
Gew.-% Fettalkohol einstellt. 

Claims 

1. A process for the production of surface-active 
alkyl glycosides containing essentially C12-18 
alkyl or alkenyl radicals by the transacetaliza- 
tion method using butanol, comprising the fol- 
lowing steps: 

a) butanol is initially introduced into the 
reaction vessel together with an acidic cata- 
lyst; 

b) the quantity of butanol is selected so that 
it amounts to between 4 and 10 mol and 
preferably to between 6 and 8 mol per mol 
glycose; 

c) part of the butanol, preferably about half, 
is initially introduced together with the cata- 
lyst while the other half is used for suspend- 
ing the glycose; 

d) the catalyst used is a compound showing 
an acidic reaction, more especially an acid 
from the group comprising sulfuric acid, 
phosphoric acid, p-toluene-sulfonic acid and 
sulfo-acid ion exchanger resins, in a quan- 
tity of preferably 0.005 to 0.02 mol per mol 
of the glycose used; 

e) heating the butanol/catalyst mixture to 
the reflux temperature; 

f) adding a preferably preheated suspension 
of the remaining butanol and the glycose 
either in portions or continuously with stir- 
ring so that the reaction mixture remains 
substantially clear; 



g) directly distilling off the water released in 
the form of a butanol/water mixture; 

h) a light vacuum of approximately 800 to 
950 mbar is preferably applied during or 

5 after addition of the butanol/glycose mixture 

and the removal of the water of reaction by 
distillation is completed with stirring in the 
presence of more heat; 

i) the preheated fatty alcohol is then added, 
10 preferably continuously, in a quantity of 2 to 

20 mol per mol glycose while, at the same 
time, the butanol is distilled off in vacua, 
j) removal of the butanol by distillation is 
controlled in such a way that 0 to 30 mol-% 
75 butyl glycoside per mol glycose remain in 

the reaction mixture; 

k) the reaction mixture is cooled to a tem- 
perature below 95 ' C and the acidic catalyst 
is neutralized with an organic or inorganic 

20 basic alkali metal, alkaline earth metal or 

aluminium or alkali metal/aluminium com- 
pound and, in addition, is adjusted to a pH 
value of at least 8 and preferably around 9; 
I) the reaction mixture is preferably filtered, 

25 preferably at a temperature of 80 to 90 ' C; 

m) the excess fatty alcohol is distilled off to 
a content below 5% by weight by a stan- 
dard method which does not affect the reac- 
tion product. 

30 

2. A process as claimed in claim, characterized in 
that glucose, more especially in the form of 
anhydrous fine-particle glucose, is used as the 
glycose. 

35 

3. A process as claimed in claim 1 or 2, char- 
acterized in that paratoluene sulfonic acid is 
used as the acidic catalyst. 

40 4. A process as claimed in any of claims I to 3, 
characterized in that 5 to 7 mol fatty alcohol 
per mol glycose is used. 

5. A process as claimed in any of claims 1 to 4, 
45 characterized in that the suspension of the 

glycose in butanol is finely dispersed, more 
particularly by using an inline mixer. 

6. A process as claimed in any of claims 1 to 5, 
50 characterized in that a magnesium alcoholate, 

more especially magnesium ethylate, or zeolite 
NaA, more especially in admixture with cal- 
cium hydroxide, is used for neutralizing the 
catalyst. 

55 

7. A process as claimed in any of claims 1 to 6, 
characterized in that removal of the fatty al- 
cohol by distillation is carried out in two 
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stages, in a first stage carried out in a thin- 
layer evaporator to values of approximately 40 
to 20% and, in a second stage carried out in a 
short-path evaporator, to a final value below 
0.5% by weight fatty alcohol and preferably to 5 
a final value of 3 to 5% by weight fatty alcohol. 



Revendications 

1. ProcSde de preparation d'alkylglucosides ten- 
sioactifs avec essentiellement des restes alkyle 
ou alc£nyle de C12 & C18, qui utilise le proce- 
de de transacetalisation avec le butanol, com- 
prenant les etapes de procede suivantes : 

a) On place le butanol avec un catalyseur 
acide dans le reacteur, 

b) On choisit la quantity de butanol de sorte 
que, rapportee a 1 mole de glucose, elle est 
de 4 a 10 moles, de preference de 6 a 8 
moles, 

c) On place une partie du butanol, de prefe- 
rence environ la moitie du butanol avec le 
catalyseur et on utilise Pautre moitie pour la 
mise en suspension du glucose, 

d) Comme catalyseur, on utilise un compo- 
se a reaction acide, en particulier un acide 
du groupe constitue* de 1'acide sulfurique, 
acide phosphorique, acides paratoluenesul- 
fonique et lysines echangeuses d'ions sul- 
f acides, en quantite de preference de 0,005 
a 0,02 mole par mole de glucose mis en 
oeuvre, 

e) Chauffage du melange butanol/catalyseur 
a temperature de reflux. 

f) Addition d'une suspension de preference 
prechauffee du reste de butanol et de glu- 
cose avec addition par portion ou en conti- 
nu sous agitation de sorte, que le melange 
reactionnel demeure pratiquement limpide. 

g) Elimination immediate par distillation de 
I'eau liberee sous forme de melange 
butanol-eau, 

h) On prefere de preference un leger vide 
d'environ 800 a 950 mbars pendant ou 

" apres I'addition du melange butanol/glucose 
et on termine reiimination par distillation de 
I'eau de reaction par apport suppiementaire 
de calories et agitation, 

i) Ensuite, on ajoute I'alcool gras prechauffe 
a une concentration de 2 a 20 moles par 
mole de glucose, de preference en continu 
et on e limine simultanement le butanol sous 
vide, 

j) On regule reiimination par distillation du 
butanol de telle facon qu'il reste dans le 
melange reactionnel 0 a 30 % molaires de 
butylglucoside, rapporte a 1 mole de gluco- 
se, 



k) On refroidit le melange reactionnel a une 
temperature interieure a 95 * C et on neu- 
tralise le catalyseur acide avec un compose 
basique organique ou mineral de metal al- 
calin, alcalino-terreux ou d'aluminium ou 
d'alcalin et d'aluminium et ensuite on regie 
a un pH d'au moins 8, de preference 9, 
I) De preference, on realise une filtration du 
melange reactionnel et certes, de preferen- 
70 ce a une temperature comprise entre 80 et 

90* C. 

m) On eiimine par distillation I'alcool gras 
en exces d'une maniere usuelle, qui mena- 
ge le produit de reaction jusqu'a une 
75 concentration de 5 % en poids. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise 
en ce qu'on utilise comme sucre le glucose, 
notamment sous forme de glucose fin anhydre. 

20 

3- Procede selon Tune des revendications 1 ou 2, 
caracterise en ce qu'on utilise comme cataly- 
seur acide I'acide paratoluenesulfonique. 

25 4. Procede selon I'une des revendications 1 a 3, 
caracterise en ce qu'on utilise par mole de 
glucose 5 a 7 moles d'alcool gras. 

5. Procede selon Tune des revendications 1 a 4, 
30 caracterise en ce qu'on disperse finement la 

suspension de glucose dans le butanol, notam- 
ment en utilisant un meiangeur en ligne. 

6. Procede selon Tune des revendications 1 a 5, 
35 caracterise en ce que pour neutraliser le cata- 
lyseur, on utilise un alcoolat de magnesium, 
notamment rethylate de magnesium, ou de la 
zeolite NaA, notamment en melange avec I'hy- 
droxyde de calcium. 

40 

7. Procede selon Tune des revendications 1 a 6, 
caracterise en ce qu'on realise reiimination par 
distillation de I'alcool gras en deux etapes et 
que dans un premier etage dans un evapora- 

45 " teur a couche mince, on obtient un appauvris- 
sement d'environ 40 a 20 % et dans un 
deuxieme etage dans un evaporateur a distilla- 
tion moieculaire on regie la concentration finale 
en alcool gras en dessous de 0,5 % en poids, 

50 de preference a une concentration finale de 3 

a 5 % en alcool gras. 
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